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3  讨论

3 q1  妇洁灌肠液组方为我院妇产科与药学部合作研制的

协定经验处方 o蒲公英 !败酱草二药为君药 ∀蒲公英是常用

清热解毒的中药 o对应西医的药理作用就是广谱抗菌活性 o

其主要成分咖啡酸和绿原酸具有广谱抗菌作用 ∀咖啡酸是

绿原酸的水解产物≈u  o制剂的制备工艺用水煎煮等使咖啡

酸含量较药材大大提高 o而绿原酸含量下降 o所以本实验选

择咖啡酸的含量作为妇洁灌肠液质量控制的参考依据 ∀

3 q2  因咖啡酸是有机酸 o酸性可抑制其电离 o故选用 ³� 为

v qs 的 × ∞�缓冲液2甲醇kysΒwsl作流动相 o使峰形稳定 o分

离度好 ∀

3 q3  中药复方制剂成分复杂 o本实验先用乙醚提取 v次 o

除去脂溶性成分 o减少干扰 o再用水饱和的正丁醇提取 o此

法的提取简便 o收率高 o结果可靠 ∀
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排石饮液质量标准的研究

作者简介 }刘凯kt|zt ∗ l o男 o哈尔滨市人 o主管药师 o黑龙江中医药大学方剂学博士研究生 o从事药检监督及药物分析工作 ∀∞2°¤¬̄}
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刘凯 o王清华 o冯丹k黑龙江省药品检验所 o黑龙江  哈尔滨 txssstl

摘要 }目的  建立了排石饮液的质量标准 ∀方法  采用 ×�≤ 对处方中的虎杖 !白芍和丹参进行鉴别 ~用高效液相色谱法测

定芍药苷的含量 ∀结果  在 ×�≤ 色谱中均能检出虎杖 !白芍和丹参 ~芍药苷的含量限度不低于 s quy°ªr°�∀结论  所建

立的方法简便可行 o重现性好 o提供了排石饮液的质量控制方法 ∀

关键词 }排石饮液 ~芍药苷 ~�°�≤ ~薄层鉴别

中图分类号 }� |zx qx ~� |uz qu    文献标识码 }�    文章编号 }tssz2zy|vkusswlst2ssxx2su
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��� �¤¬o • ��� ±¬±ª2«∏¤oƒ∞�� ⁄¤±( Ηειλονγϕιανγ Ινστιτυτε φορ ∆ρυγ Χοντρολ, Ηαερβινtxssst , Χηινα)

ΑΒΣΤΡ ΑΧΤ :ΟΒϑΕΧΤΙς Ε  ×² ¶̈·¤¥̄¬¶«·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¶·¤±§¤µ§¶©²µ°¤¬¶«¬≠¬±¼̈ q ΜΕΤΗΟ∆  � «¬½²°¤ °²̄¼ª²±¬≤∏¶³¬§¤·¬o� ¤§¬¬

°¤̈ ²±¬¤̈ � ¥̄¤¤±§ � ¤§¬¬ ≥¤̄√¬¤̈ �¬̄·¬²µµ«¬½¤̈ ¬±·«¬¶³µ̈¶¦µ¬³·¬²± º µ̈̈ ¬§̈ ±·¬©¬̈§¥¼ ×�≤ q°¤̈ ²±¬©̄²µ¬± º¤¶§̈·̈µ°¬±̈ §¥¼ �°�≤ q

Ρ ΕΣΥΛΤΣ  � «¬½²°¤ °²̄¼ª²±¬≤∏¶³¬§¤·¬o� ¤§¬¬ °¤̈ ²±¬¤̈ � ¥̄¤ ¤±§ � ¤§¬¬ ≥¤̄√¬¤̈ �¬̄·¬²µµ«¬½¤̈ ¦²∏̄§ ¥̈ §̈·̈¦·̈§ ¥¼ ×�≤ q × «̈

¦²±·̈±·̄¬°¬·²© °¤̈ ²±¬©̄²µ¬± º¤¶±. ·̄ ²º µ̈·«¤± s quy°ªr°�qΧΟΝΧΛΥΣΙΟΝ  × «̈ ¶̈·¤¥̄¬¶«̈ § ° ·̈«²§¶¤µ̈ ¶¬°³̄¨o©̈ ¤¶¬¥̄¨¤±§

µ̈³µ²§∏¦¬¥̄¨q ×«¬¶¶·∏§¼ ³µ²√¬§̈¶¤ ° ·̈«²§©²µ·«̈ ∏́¤̄¬·¼ ¦²±·µ²̄ ²© °¤¬¶«¬≠¬±¼¨q

ΚΕΨ ΩΟΡ ∆Σ :°¤¬¶«¬≠¬±¼̈ ~³¤̈ ²±¬©̄²µ¬±~ �°�≤ ~ ×�≤

  排石饮液为临床经验方 o系由金钱草 !白芍 !虎杖和茵

陈等组成的中药复方制剂 o具有清热利湿 !理气化淤和利胆

排石等作用 o主要用于胆结石 !泌尿系统结石和胆囊炎等

症 ∀分别应用薄层色谱法和高效液相色谱法对该成药进行

了定性和定量 o为其质量控制提供了依据 ∀

1  仪器和试药

• ¤·̈µ¶uw{z p yss型高效液相色谱仪 ∀虎杖 !大黄素 !

丹参素钠和芍药苷对照品k中国药品生物制品检定所l ∀排

石饮液k黑龙江地王药业有限公司生产l ∀试剂及试药均为

分析纯 ∀

2  薄层鉴别

2 q1  虎杖

取本品 us°�o加水 us°�o混匀 o乙醚提取两次 o每次

us°�o合并提取液 o挥干 o残渣加氯仿 t°�使溶解 o作为供
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试品溶液 ∀另按处方量制备除去虎杖的阴性样品 o同法制

备阴性供试品溶液 ∀另取虎杖对照药材 s qvªo加乙醚

us°�超声处理 tx°¬±o滤过 o滤液挥干 o残渣加氯仿 s qx°�

溶解 o作为对照药材溶液 ∀另取大黄素对照品 o加甲醇制成

每 t°�含 s qx°ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀吸取供试品溶

液 !阴性供试品溶液及对照药材溶液各 wΛ�o对照品溶液

uΛ�o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以石油醚kvs ∗ ys ε l2

甲酸乙酯2甲酸ktxΒxΒtl的上层溶液为展开剂 o展开 o取出 o

晾干 o置紫外光灯kvyx±°l下检视 ∀供试品色谱中 o在与对

照药材及对照品色谱相应的位置上 o显相同颜色的荧光斑

点 o氨蒸汽熏后变红色 ∀阴性对照无相应的斑点 ∀

2 q2  白芍

取虎杖鉴别项下乙醚提取后的水层 o用水饱和的正丁

醇提取两次 o每次 us°�o合并正丁醇提取液 o用氨试液洗涤

两次 o每次 vs°�o取正丁醇层蒸干 o残渣加乙醇 t°�溶解 o

作为供试品溶液 ∀并按处方量制备除去白芍的阴性样品 o

同法制备阴性供试品溶液 ∀另取芍药苷对照品 o加乙醇制

成每 t°�含 t°ª的溶液 o作为对照品溶液 ∀吸取上述 v种

溶液各 xΛ�o分别点于同一硅胶 �薄层板上 o以氯仿2甲醇

kwΒtl为展开剂 o展开 o取出 o晾干 o喷以 x h 香草醛硫酸溶

液 o加热至斑点显色清晰 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱

相应的位置上 o显相同的蓝紫色的斑点 ∀阴性色谱中则无

此斑点 ∀

2 q3  丹参

取本品 ts°�o加水 x°�o混匀 o稀盐酸调 ³� 值至 u o用

醋酸乙酯提取两次 o每次 ts°�o合并提取液 o蒸干 o残渣加

乙醇 u°�溶解 o作为供试品溶液 ∀并按处方量制备除去丹

参的阴性样品 o同法制备阴性供试品溶液 ∀另取丹参素钠

对照品 o加乙醇制成每 t°�含 t°ª的溶液 o作为对照品溶

液 ∀吸取上述三种溶液各 vΛ�o分别点于同一硅胶 �薄层

板上 o以氯仿2丙酮2甲酸kuxΒtsΒwl为展开剂 o展开 o取出 o晾

干 o用氨蒸气熏 x°¬±o取出 o在室温下放置 t«后 o置紫外光

灯kvyx±°l下检视 ∀供试品色谱中 o在与对照品色谱相应

的位置上 o显相同颜色的荧光斑点 ∀阴性色谱中则无此斑

点 ∀

3  含量测定

3 q1  色谱条件

色谱柱 }�±̈ µ·¶¬̄ �⁄≥2vkxΛ° ow qy°° ≅ txs°°l ~流动

相 }甲醇2水2冰醋酸kuxΒzxΒs qul ~流速 }t°�r°¬±~检测波

长 }uvs±° ~进样量 }tsΛ�~理论板数按芍药苷峰计算应不低

于 t xss ∀

3 q2  芍药苷的线性范围及精密度的测定

本对照品溶液浓度 }s qsts os qsus os qsws os qs{s os qtus

°ªr°�∀进样量均为 tsΛ�o按含量测定方法测定峰面积 o

并以峰面积为横坐标 o对照品进样量为纵坐标建立标准曲

线 ∀得相关系数 Χ� s q|||| o线形范围为 s qtsΛª∗ t qusΛª∀

取浓度为 s qsvs°ªr°�的对照品溶液 o每次进样量

tsΛ�o重复进样 x次 o计算得 � ≥⁄� t qxs h ∀

3 q3  样品的含量测定

精密量取本品 ts°�o置分液漏斗中 o加入水 ts °�o用

水饱和正丁醇提取 x次 o依次为 ux oux oux ous和 us°�o合

并正丁醇提取液 o再用正丁醇饱和的水 ts°�洗一次 o正丁

醇提取液置水浴上蒸干 o残渣用水溶解并定量转移至 xs°�

量瓶中 o加水至刻度 o混匀 o精密量取 ts°�o加入聚酰胺柱

ktw ∗ vs目 o柱内径 tx°° o装填 v qxªo干法装柱l o用水洗

脱 o收集洗脱液 ys°�o置水浴上浓缩 o用水定量转移并定容

至 ux°�o摇匀 o取续滤液为供试品溶液 ∀另取芍药苷对照

品 o加水制成每 t°�含 s qsv°ª的溶液 o混匀 o为对照品溶

液 ∀吸取上述两种溶液各 tsΛ�o注入高效液相色谱仪 o测

定 o即得 ∀共测定了 v 批样品 o结果分别为 s qvs os qvs os q

vu°ªr°�∀

3 q4  回收率试验

精密量取已知含量为 s qvx°ªr°�的样品 x°�o加入浓

度为 s q|{°ªr°�的芍药苷对照品溶液 u qs°�o置分液漏斗

中 o按/ v qv0项下方法测定含量 o平均回收率和 � ≥⁄分别

为 }tss q| h和 u q|v h ∀

3 q5  重现性试验

取同一批号样品 o按上述方法测定含量 o共测定 x次 ∀

其含量测定结果的平均值为 }s qvx°ªr°�o� ≥⁄v qvx h ∀

3 q6  稳定性试验

取/ v qv0项中的供试品溶液 o室温 !密闭放置 o于 s ou ow o

{ otu«o分别进样 tsΛ�o以芍药苷峰面积统计 o� ≥⁄为 t q

ty h ∀同法测定日间差异 o� ≥⁄� u qty h k ν � xl ∀

4  讨论

4 q1  薄层鉴别

除正文中收入的三个薄层鉴别以外 o还对处方中金钱

草 !茵陈等药味进行了薄层鉴别研究 ∀由于有阴性干扰 o缺

乏专属性 o待测成分未检出 o或由于工艺的限制等原因 o不

能达到满意的效果 o因而未能列入正文 ∀

4 q2  含量测定中提取方法及溶剂的确定

本品中所含的药味较多 o白芍的量相对较少 o加之口服

液中所含的糖份较高 o因而造成对所测定的成分干扰因素

较多 ∀所以选择先用正丁醇萃取 o初步除掉糖份及其他干

扰成分的同时 o还可起到富集芍药苷的作用 ∀接之过聚酰

胺柱 o利用其对芍药苷的吸附力弱的特性 o通过其吸附作用

进一步去除黄酮类等成分 o从而最终达到减少干扰 o方便所

测成分定量的目的 ∀
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